Procedimiento de obtención de lanolina y lana exentas de plaguicidas by Bayona Termens, Josep María et al.
k19 OFICINA ESPA
~NOLA DE
PATENTES Y MARCAS
ESPA~NA
k11 Numero de publicacion: 2 161 611
k21 Numero de solicitud: 009901361
k51 Int. Cl.7: C11B 11/00
D01C 3/00
B01D 11/02
k12 PATENTE DE INVENCION B1
k22 Fecha de presentacion: 18.06.1999 k73 Titular/es:
Consejo Superior de Investigaciones Cientcas
Serrano, 117
28006 Madrid, ESk43 Fecha de publicacion de la solicitud: 01.12.2001
Fecha de concesion: 05.03.2003 k72 Inventor/es: Bayona Termens, Josep M.;
Erra Serrabasa, Pilar;
Alzaga Morales, Roberto;
Julia Ferres, Mara Rosa;
Garde Vidal, Fontcalda y
Domnguez Fernandez, Carmen
k45 Fecha de anuncio de la concesion: 01.04.2003
k45 Fecha de publicacion del folleto de patente:
01.04.2003
k74 Agente: No consta
k54 Ttulo: Procedimiento de obtencion de lanolina y lana exentas de plaguicidas.
k57 Resumen:
Procedimiento de obtencion de lanolina y lana exen-
tas de plaguicidas.
Se propone un metodo alternativo al uso de agua y
tensoactivos para la obtencion de lanolina pura a par-
tir de la lana de oveja, empleando para ello dioxido
carbono (CO2) en condiciones por encima del punto
crtico del CO2 en presencia de un cosolvente apro-
piado. El poder solvatante del CO2 se modula va-
riando su densidad (funcion de la presion y tempera-
tura) y mediante la incorporacion de un cosolvente.
En las condiciones optimas de extraccion, se obtiene
lanolina de alta pureza, sin da~nar la bra de la lana
de oveja ni la composicion lipdica de la lanolina, en
un proceso de extraccion selectivo, rapido y no con-
taminante.
Aviso: Se puede realizar consulta prevista por el art. 37.3.8 LP.
Venta de fascculos: Ocina Espa~nola de Patentes y Marcas. C/Panama, 1 { 28036 Madrid
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DESCRIPCION
Procedimiento de obtencion de lanolina y lana
exentas de plaguicidas.
Sector de la Tecnica
Sectores Agropecuario e Industrial (Textil),
producto de origen natural para uso farmaceu-
tico/cosmetico.
Estado de la Tecnica
En el proceso industrial para la transfor-
macion de la lana de oveja (Ovis aries) para la
confeccion de tejidos textiles, requiere la elimi-
nacion de gran parte de la lanolina que se encuen-
tra presente naturalmente en la lana, as como de
otras impurezas, para la posterior elaboracion de
esta bra natural como materia prima en la indus-
tria textil. La lanolina es una mezcla compleja de
compuestos, generalmente de peso molecular ele-
vado, cuya composicion lipdica esta constituida
por un 12 % de esteroles, 46 % de esteres de co-
lesterol, 10 % de monoesteres, 21 % de diesteres y
11 % de alcoholes grasos libres. Los metodos tra-
dicionales de extraccion de la lanolina presente
en la lana de oveja, involucran varios procesos
de lavado con un alto consumo de agua a eleva-
das temperaturas, energa, tensoactivos, etc, en
donde la bra se ve sometida a procesos de degra-
dacion termomecanicos que en ultima instancia,
devaluan la calidad del producto nal.
El empleo del dioxido de carbono en estado
supercrtico (condiciones por encima al punto
crtico: 31,1C y 72,85 atm) o en condiciones
cercanas a este, presenta grandes ventajas como
agente extractante si se compara con los metodos
tradicionales por su rapidez y selectividad. La
incorporacion de diferentes disolventes organicos
aumenta su capacidad de solvatacion a una am-
plia gama de compuestos de diferentes propieda-
des sicoqumicas. Los fludos supercrticos (FS)
se utilizan en diferentes procesos industriales es-
pecialmente en el procesado de alimentos y en
la recuperacion de aceites esenciales de plantas.
En la industria textil se ha aplicado en la tintura
de bras sinteticas (poliester, acetato, poliamida,
polipropileno) y naturales (algodon, lana) utili-
zando colorantes dispersos disueltos en el dioxido
de carbono supercrtico (DCS) (Saus , W ,Knittel,
D., Scholimeyer, E. (1993). Text. Res J., 63, 135-
142; Knitell, D., Saus, W., Schollmeyer, E. (1993)
J. Text. Inst. 84, 534552; Knitell, D., Schollme-
yer, E., Melliand (1995). Farben mit carboxyl-
gruppenhaltingen Farbstoen im u¨berkritischem
CO2. Textil ber 9, 676682; Gebert, B. et al.,
(1994). Dyeing natural bers with disperse dyes
in supercritical carbon dioxide. Text. Res. 64,
371-374; Saus, W. (1995). Text. Technol. SFD-
Dry dyeing of polyester in CO2. 145-150; Cliord
y Bartle (1996) Supercritical fluid dyeing. Textile
Technol. Int., 113-117).
A nivel analtico el DCS se ha utilizado para
la extraccion de grasas y lubricantes en bras
textiles siendo una alternativa a la extraccion con-
vencional con Soxhlet (Drews et al., 1994). Existe
una solicitud de patente espa~nola relacionada con
la extraccion de la lanolina de la lana (9800800)
y una publicacion (Alzaga, R., Pascual, E., Erra,
P., Bayona, J.M. Development of a novel supercri-
tical fluid extraction procedure for lanolin extrac-
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tion from raw wool. Anal. Chim. Acta (1998),
381, 39-48) mediante DCS pero no existe ningun
proceso de limpieza de la lana mediante fluidos
subcrticos.
El empleo de la extraccion con fludos su-
percrticos (EFS) o en condiciones subcrticas
para la limpieza de la lana de oveja minimiza
el consumo de agua y elimina el uso de tensoac-
tivos, obviamente ventajoso desde un punto de
vista medioambiental. Ademas minimiza el im-
pacto contaminante de los efluentes industriales
ya que permite recuperar de una manera cuanti-
tativa de la lanolina presente en las bras de lana
de oveja. Las condiciones de extraccion usando
fluidos subcrticos permiten la obtencion de la la-
nolina sin da~nar la bra de la lana de oveja, ob-
teniendose en el mismo proceso extractivo, dos
productos de gran calidad. Sin embargo, para
conseguir una extraccion de la lanolina hasta los
niveles necesarios para llevar a cabo el proceso
textil se hace necesario incrementar considerable-
mente la presion del DCS. Ello incide negativa-
mente en su aplicacion a escala industrial.
Las patentes existentes en la actualidad cu-
bren diferentes procesos de puricacion de la la-
nolina, eliminando los hidrocarburos aromaticos
policclicos EP 0632267 Al 950104) mediante la
cromatografa de permeacion en geles, o bien re-
duciendo el efecto alergenico utilizando una par-
ticion de lanolina entre dos disolventes de dife-
rente polaridad. El resto de patentes existentes
cubren diversos procesos de transformacion de las
lanolinas para la obtencion de los alcoholes de la-
nolina mediante saponicacion, los esteres de po-
liglicerol a partir de los acidos existentes en la la-
nolina (EP 0299295 A2 890118) y hidrogenacion
cataltica (WO 8910952 Al 891116). Existe una
patente que describe el fraccionamiento de acidos
grasos de la lanolina mediante un proceso combi-
nado de precipitacion y destilacion (EP 0732393
Al 960918).
Descripcion de la invencion
Se propone un metodo alternativo al uso de
agua y tensoactivos para la obtencion de lana lim-
pia a partir de la lana de oveja, empleando para
ello dioxido de carbono (CO2) en condiciones por
debajo del punto crtico del CO2 en presencia de
un cosolvente apropiado. El poder solvatante del
CO2 se modula variando polaridad del cosolvente
adicionado al CO2. En las condiciones optimas
de extraccion, se obtiene una lana exenta de la-
nolina, sin da~nar la bra de la lana de oveja, en
un proceso de extraccion selectivo, rapido y no
contaminante.
Descripcion detallada de la invencion
La lana sin ningun tratamiento previo se in-
troduce mediante compactacion en el reactor de
extraccion, de manera que se minimizen los es-
pacios vacos aumentando de esta manera la can-
tidad de material a extraer. El reactor de ex-
traccion se mantiene a una temperatura de tra-
bajo comprendida entre 40-80C y se introduce
el agente extractante (CO2 de alta pureza cuyo
contenido en agua, oxgeno sea menor o igual a
10 ppm con un contenido de hidrocarburos menor
a 30 ppm) que previamente se le ha incorporado
un porcentaje de un cosolvente polar (metanol,
acetato de etilo, acetona y/o etanol) al menos del
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5 % para aumentar el poder solvatante del fluido
en cuestion, a una presion de trabajo que oscila
entre 50 y 300 atm. La proporcion de cosolvente
a~nadido al CO2, es funcion de la polaridad del
mismo y de la miscibilidad en CO2. Si se excede
el valor de la misma el sistema se comporta como
bifasico incidiendo en una disminucion del ren-
dimiento de extraccion dando lugar a resultados
poco reproducibles.
La lanolina extrada se recupera mediante una
descompresion del CO2 reduciendose el poder sol-
vatante del mismo. El CO2 puede ser reutilizado
para una posterior extraccion (Fig. 1). El ex-
tracto (lanolina+cosolvente) es reconducido a una
columna de fraccionamiento a contracorriente de
CO2 que se encuentra presurizada (>100 atm)
con el objetivo de obtener un producto (lanolina)
libre del cosolvente organico (el cual es tambien
reciclado para una posterior extraccion) y una
fraccion de impurezas. El cosolvente se purica
mediante un lecho poroso, permitiendo el reciclaje
del CO2. El Lecho poroso se puede regenerar me-
diante un proceso termico que elimina las impu-
rezas retenidas en el mismo.
Descripcion detallada de los dibujos
Fig. 1. Esquema del procedimiento de obten-
cion de lanolina exenta de plaguicidas.
A : : : : : : : : : : : : : : : : : : Sistema de descompresion
B : : : : : : : : : : : : : : : : : : Sistema termostatizado
C : : : : : : : : : : : : : : : : : : Lanolina puricada
1 : : : : : : : : : : : : : : : : : : Bomba
2 : : : : : : : : : : : : : : : : : : Lana
3 : : : : : : : : : : : : : : : : : : Cosolvente
4 : : : : : : : : : : : : : : : : : : Impurezas
5 : : : : : : : : : : : : : : : : : : Adsorbente
6 : : : : : : : : : : : : : : : : : : Extracto
Ejemplos de realizacion de la invencion
Ejemplo 1
Se parte de 10-30 Kg. de lana de oveja pre-
viamente pesada y se transere al reactor de ex-
traccion calefactado. El sistema se presuriza con
CO2 a unas presiones y temperaturas comprendi-
das entre 50-400 atm. y 50-100 C, respectiva-
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mente. El CO2 debe mezclarse previamente con
un cosolvente polar (230 % v/v) como el etanol,
acetonitrilo, eter diellico, acetona, agua, etc...
Se efectua una equilibracion del sistema CO2-
cosolvente-lana a la temperatura y presion de ex-
traccion durante un perodo comprendido entre
los 5-15 min manteniendo el sistema en condicio-
nes estaticas (flujo de fluido = 0). A continuacion
se inicia la extraccion en el modo dinamico cir-
culando continuamente la mezcla CO2 cosolvente
a un flujo comprendido entre 110 Umin como
lquido durante un tiempo comprendido entre 15-
60 min. El flujo del agente extractante se re-
gula mediante una valvula calefactada a una tem-
peratura comprendida entre 40-80 C. La mez-
cla lanolina-cosolvente se recupera en el primer
recipiente realizando la descompresion del CO2
a temperatura ambiente. La lanolina puricada
(>99 % pureza) se separa de sus impurezas y de
la acetona en la columna de fraccionamiento. La
lana obtenida se pasa por una banda vibrato-
ria para eliminar las partculas que se encuentran
presentes, y se procede a su procesamiento poste-
rior.
Ejemplo 2
Se parten de las condiciones descritas en el
ejemplo 1. Se realiza un prefraccionamiento
durante la extraccion, recogiendo una primera
fraccion de lanolina de baja pureza durante los
primeros 5-30 min y una segunda a mas de 30
min. Esta ultima fraccion se puede someter al
proceso de separacion en columna obteniendo una
lanolina ultrarenada (>99.99 %) exenta de pla-
guicidas (< 1 ppm). La primera fraccion se pro-
cesa analogamente al ejemplo 1 dando lugar a una
lanolina de calidad tecnica (>85 %).
Ejemplo 3
Se parten de las condiciones descritas en el
ejemplo 1 pero se utiliza CO2 puro en lugar de la
mezcla con el cosolvente. Se incrementa la pro-
porcion de cosolvente en el CO2 con el tiempo
hasta llegar a proporciones comprendidas entre el
5 al 20 % en volumen. Se obtiene 2 fracciones de
lanolina-cosolvente de diferente grado de pureza
que se procesan de forma analoga a la descrita en
el ejemplo 2.
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REIVINDICACIONES
1. Procedimiento de obtencion de lanolina y
lana exentas de plaguicidas caracterizado por-
que: se parte de pura lana de oveja, sin ningun
tratamiento previo, y se introduce en un reactor
de extraccion, de manera que se minimicen los
espacios vacos; el reactor se mantiene a una tem-
peratura de trabajo comprendida entre 40-80C,
introduciendo el agente extractante (CO2 de alta
pureza cuyo contenido en agua, oxgeno sea menor
o igual a 10 ppm con un contenido de hidrocar-
buros menor a 30 ppm), al que previamente se
le ha incorporado un porcentaje de un cosolvente
polar, al menos del 5 %; a una presion de trabajo
que oscila entre 200 y 400 atm; nalmente se re-
cupera la lanolina mediante una descompresion
del CO2.
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2. Procedimiento segun reivindicacion 1 ca-
racterizado porque el cosolvente polar puede ser
metanol, acetato de etilo, acetona y/o etanol.
3. Procedimiento segun reivindicaciones 1 y 2
caracterizado porque el CO2 puede ser utilizado
para una posterior extraccion.
4. Procedimiento segun reivindicaciones 1 y
2 caracterizado porque: el extracto (lanolina
+ cosolvente) es reconducido a una columna de
fraccionamiento a contracorriente de CO2, que se
encuentra a una presion mayor de 100 atm. ob-
teniendose lanolina libre de cosolvente organico
(el cual tambien es reciclado para una posterior
extraccion) y una fraccion de impurezas; el cosol-
vente se purica mediante un lecho poroso, que
se puede regenerar mediante un proceso termico
que elimine las impurezas retenidas en el mismo.
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